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Abstract of W09837457 

Known chemical microreactors for chemical 
synthesis and methods for producing have 
disadvantages such as high production costs or 
poor flexibility as regards adaptation to different 
applications. The invention relates to 
microreactors and production methods which do 
not have these disadvantages. Said 
microreactors are characterized in that the 
reactors comprise fluid channels on at least one 
level, as well as fluid inlets and outlets. Said fluid 
channels are delimited by opposing side walls 
made of metal and by additional side walls made 
of metal or plastic which extend between said 
side walls. The levels are connected to each 
other and/or to a sealing segment closing off 
open fluid channels by means of suitable 
soldered or adhesive layers. The production 
methods are characterized by production steps in 
which the individual reactors levels, 
manufactured by means of galvanization 
techniques, are connected to each other by 
soldering or adhesion. 
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(54) Title: CHEMICAL MICROREACTORS AND METHOD FOR PRODUCING SAME 

(54) Bezeichnung; CHEMISCHE MIKROREAKTOREN UND VERFAHREN ZU DEREN HERSTELLUNG 

(57) Abstract 

Known chemical microreactors for chemical synthe- 
sis and methods for producing have disadvantages such as 
high production costs or poor flexibility as regards adap- 
tation to different applications. The invention relates to 
microreactors and production methods which do not have 
these disadvantages. Said microreactors are characterized 
in that the reactors comprise fluid channels on at least one 
level, as well as fluid inlets and outlets. Said fluid channels 
are delimited by opposing side walls made of metal and by 
additional side walls made of metal or plastic which extend 
between said side walls. The levels are connected to each 
other and/or to a sealing segment closing off open fluid 
channels by means of suitable soldered or adhesive layers. 
The production methods are characterized by production 
steps in which the individual reactors levels, manufactured 
by means of galvanization techniques, are connected to 
each other by soldering or adhesion. 

(57) Zusammenfassung 

Chemische ■ Mikroreaktoren zur chemischen Syn- 
these und deren Herstellverfahren sind bekannt, weisen je- 
doch Nachteile auf, wie beispielsweise sehr hohc Herstel-' 
Ikostcn oder eine geringc Flexibilitat fiir die Anpassung 
an versciiiedene Anwendungsfnlle. Mit den erfindungs- 
gemaBen Mikroreaktoren und Herstellverfahren werden diese Nachteile vemiieden. Die Mikroreaktoren sind dadurch gekennzeichnct, daB 
die Rcakioren Fluidkanale in mindesiens einer Ebene sowie Zu- und Ableitungen fiir Fluide enthalten, wobei die Fluidkanale durch ciiiander 
gegenuberliegende Seitenwiiiidc aus Metall und weitere, sich zwischen diesen Seitenwanden ersireckende Seitenwande aus Metal! oder Kun- 
ststoff bcgrenzt sind und wobei die Ebenen untereinander und/oder mit einem offenliegende Fluidkanale verschlieBenden AbschluB-Segment 
mittels geeigneter Lot- oder Klebschichten verbunden sind. Die Herstellverfahren zeiclinen sich durch Verfahrensfolgen aus, bei denen die 
mittcls galvanotechnischer Verfahren hergestellten einzelnen Reaktorebenen durch Loten oder Klebcn niiteinander verbunden werden. 
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Chemische Mikroreaktoren und Verfahren zu deren Herstellung 

Beschreibung: 

10 

Die Erfindung betrifft chemische Mikroreaktoren. die in der chemischen Indu- 
strie unter anderem fur Syntheseverfahren eingesetzt werden konnen. Verfah- 
ren 2u deren Herstellung sowie eine bevorzugte Verwendung der Mikroreak- 
toren. 

15 

In der Literatur wird seit einigen Jahren uber chemische Mikroreaktoren be- 
richtet, die gegenuber herkbmmlichen Produktionsanlagen zur Herstellung 
chemischer Verbindungen Vorteile aufweisen. Bel der Umsetzung chemischer 
Verfahren in den grofitechnischen ProduktionsmaSstab besteht das grund- 

20 satzliche Problem, dafl die Abmessungen der Produktionsanlagen uni mehre- 
re Grolienordnungen groBer sind als die im Labormalistab zur Entwicklung 
der Verfahren verwendeten Gerate. Wird beispielsweise eine chemische Syn- 
these betrachtet, so ist die relevante Grofienskala der miteinander reagieren- 
den chemischen Spezies durch deren MolekulgroBe bestimmt, die im allge- 

25 meinen im Bereich von unter einem Nanometer bis zu einigen Nanometern 
betragt. Fur Diffusions- und Warmetransportphanomene sind Langen von 
einigen Millimetern bis in den Mikrometer-Bereich relevant. Auf Grund der 
grolitechnisch benbtigten Produktionsvolumina haben chemische Reaktoren 
meistens Abmessungen, die in der GroBe zwischen wenigen Zentimetern bis 

30 zu mehreren Metern liegen. Daher konnen die im LabormaBstab mit Reak- 
tionsvolumina von wenigen Litem bis zu etvva 100 Litem gewonnenen Er- 
kenntnisse uber die Verfahrensfiihrung zumindest fur homogene chemische 
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Reaktionen nicht direkt in den groBtechnischen MaBstab ubernommen war- 
den. Bereits beim Vermischen von Flussigkeiten ist ein Ruhrwerk primar dafur 
notig. den Stofftransport dadurch zu vergroliern, daS die Abstande zwischen 
Gebieten unterschiedlicher Konzentration verringert warden. Aus den unter- 
5 schiedlichen Dimensionen der Reaktoren ergibt sich auch das sogenannte 
scale-up-Problem. Eine chemische Reaktion. die im Labormalistab optimiert 
wurde. kann danach nicht sofort auf die Produktionsanlage, sondern erst auf 
eine Pilotanlage mit Dimensionen zwischen dem Labor- und dem Produk- 
tionsmaUstab (TechnikumsmaSstab) ubertragen werden, bevor Sie schlieBlich 

1 0 in der groBtechnischen Produktion eingesetzt wird. Problematisch ist, daB 
jede Stufe dieser Verfahrensentwicklung eines eigenen Optimierungszykius' 
bedarf, wobei jeder dieser Zyklen additiv in die fur die ProzeBeinfuhrung be- 
notigte Entwicklungsdauer eingeht. Bei der heterogenen Katalyse dagegen 
werden die Katalysatorpartikel oft auf porose Trager aufgebracht, deren Po- 

1 5 rengroBe in dem fur den Stofftransport relevanten GroBenordnungsbereich 
(Millimeter- bis Mikrometerbereich) liegt. 

Bei nicht optimaler Verfahrensfuhrung, die lediglich auf Kenntnissen aus dem 
LabormaBstab beruht, kann beispielsweise die Ausbeute einer chemischen 
20 Synthese zu gering sein, da zu groBe Anteile von unerwunschten Nebenpro- 
dukten wegen bevorzugt ablaufender Nebenreaktionen gebildet werden. 

Urn die vorgenannten Probleme bei der Ubertragung eines Verfahrens vom 
Labor- zum ProduktionsmaBstab zu losen, wurde vor einigen Jahren das 

25 Konzept der sogenannten Mikroreaktoren entwickelt. Hierbei handelt es sich 
urn eine parallele Anordnung mehrerer Reaktionszellen, deren Abmessungen 
von wenigen Mikrometern bis zu einigen Millimetern betragen. Diese Reak- 
tionszellen werden so gestaltet, daS in ihnen physikalische, chemische oder 
elektrochemische Reaktionen ablaufen konnen. Im Gegensatz zu einem her- 

30 kommlichen porosen System (heterogene Katalyse) sind die Abmessungen 
der Zellen in einem Mikroreaktor definiert, also planmaBig mit einem tech- 
nischen Verfahren hergestellt. Auch die Anordnung der einzelnen Reaktions- 
zellen im Ensemble des Reaktors ist ebenfalls geordnet, insbesondere peri- 
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odisch in einer Oder zwei Dimensionen. Zu den Mikroreaktoren im erweiterten 
Sinne werden auch die notwendigen Zu- und Ableitungsstrukturen fur die 
Fluide (Fiussigkeiten und Gase) sowie Sensoren und Aktoren gerechnet, bei- 
spielsweise Ventile. Kuhl- und Heizelemente, die den Stoff- und Warmestrom 
5 in den einzelnen Zellen kontrollieren bzw. beeinflussen. 



Eine einzelne Reaktorzelle weist eine laterale Ausdehnung auf, die in der fur 
einen optimalen Stoff- und Warmetransport gunstigen GroBenordnung liegt. 
Da der Volumenstrom durch eine einzelne Reaktorzelle sehr klein ist. wird der 

10 gesamte Reaktor durch Parallel-Vervielfaltigung dieser Elementarzelle auf das 
technisch notwendige Ma(i vergrofiert (scale-out). Durch die kleinen Abmes- 
sungen werden lokale Unterschiede der Konzentration und Temperatur in den 
Fiuidstromen auf ein minimales Mali verringert. Dadurch lassen sich die Pro- 
zesse sehr vie! genauer auf die optimalen Reaktionsbedingungen einstellen, 

1 5 so daB die Umsatzraten bei einer chemischen Reaktion bei gleicher Verweil- 
zeit des Reaktionsmediums im Reaktor vergrofiert werden konnen. Daruber 
hinaus konnen die Reinheit und Ausbeute der synthetisierten Stoffe durch 
Einstellen nahezu gunstigster Reaktionsbedingungen optimiert werden. Da- 
durch konnen auch solche chemischen Umsetzungen reaiisiert werden, die 

20 auf herkommlichem Wege nicht durchfuhrbar sind. beispielsweise indem Zwi- 
schenprodukte gezielt abgefangen werden. 

Zur Herstellung der chemischen Mikroreaktoren gibt es eine Reihe von Vor- 
schlagen. 

25 

Zum einen kann ein Mikroreaktor beispielsweise durch Stapein von mehreren 
Kupferfolien hergestellt werden, in die zur Bildung von Stromungskanalen 
mittels eines Diamantwerkzeuges Rillen eingeritzt werden. Von D. Honicke 
und G. Wiesmeier wird in dem Aufsatz "Heterogeneous Catalyzed Reactions 
30 in a Microreactor" in DECHEMA Monographs Volume 132, Papers of the 

Workshop on Microsystem Technology, Mainz, 20. bis 21. Februar 1995, Sei- 
ten 93 bis 107 ein derartiger Mikroreaktor beschrieben, der zur teilweisen 
Oxidation von Propen zu Acrplein eingesetzt wird. Die einzelnen Reaktoria- 
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gen werden durch Diffusionsbonden und anschlieliendes Elektronenstrahl- 
schweiBen miteinander verbunden. Zur Durchfuhrung der chemischen Re- 
aktion war es erforderlich, Kupfer in den entstehenden Kanalen durch. Teiloxi- 
dation zu Kupfer-(l)-Oxid umzuwandeln. 

5 

Zur genauen und reproduzierbaren Herstellung der feinen Strukturen wird ein 
fur solche Zwecke geeigneter Mikropositioniertisch benotigt. Die einzelnen 
Reaktionszellen werden grundsatzlich seriell und damit in zeit- und kosten- 
intensiver Weise gefertigt. 

10 

Mit dem LIGA-Verfahren (Lithographie. Galvano-Formung, Abformung) wird 
eine Kunststoffschicht, meistens Polymethylmethacrylat (PMMA). mittets 
Synchrotron-Strahlung belichtet und anschlieSend entwickelt. Die derart er- 
zeugte Struktur wird elektrolytisch mit einem Metall ausgefullt. Die Metall- 

1 5 struktur kann dann in weiteren Verfahrensschritten mittels einer Kunststoff- 
replizierung wieder abgeformt werden. Ein derartiges Verfahren wird von W. 
Ehrfeld und H. Lehr in Radiat. Phys. Chem., Band 45 (1995), Seiten 349 bis 
365, sowie von W. Menz in Spektrum der Wissenschaft, Februar 1994, Seiten 
92 bis 99, und W. Menz in Automatisierungstechnische Praxis, Band 37 

20 (1995), Seiten 12 bis 22 beschrieben. Nach Angaben in dem Fachartikel in 
Spektrum der Wissenschaft a.a.O. werden einzelne Komponenten Oder Sub- 
systeme, die getrennt hergestellt werden, mit geeigneten Fugetechniken mit- 
einander verbunden. 

25 Eine mit dem LIGA-Verfahren venwandte Technik, die ohne die sehr aufwen- 
dige Synchrotron-Strahlung auskommt, ist das sogenannte Laser-LIGA-Ver- 
fahren. Hierbei wird die Kunststoffschicht aus PMMA mit einem leistungsfahi- 
gen UV-Laser strukturiert und anschlieliend wie im LIGA-Verfahren gaiva- 
nisch abgeformt (W. Ehrfeld at al., "Potentials and Realization of Microreac- 

30 tors" in DECHEMA Monographs, Volume 132, Seiten 1 bis 29). 

Von W. Menz wird in Automatisierungstechnische Praxis, a.a.O. auch ein 
abgewandeltes Verfahren vorgeschlagen, nach dem auf einem Siliziumsub- 
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strat, in dem auf herkommliche Weise eine mikroelektronische Schaltung ge- 
bildet worden ist, zuerst eine Schutzschicht, darauf eine ganzflachige Metalli- 
sierungsschicht und darauf eine Kunststofformmasse aufgebracht wird. An- 
schlieBend wird mittels einer Metallmatrix, die nach dem LIGA-Verfahren her- 
5 gestellt wurde. das Abbild der Fluidkanalstrukturen in die Formmasse ge- 
pragt. Danach werden die Metallschicht uberziehende Restschichten der 
Formmasse in den entstandenen Vertiefungen durch Plasmaatzen entfernt, 
und in den Vertiefungen elektrochemisch Metall abgeschieden. Die Kunst- 
stoffstrukturen werden anschlieBend entfernt und die freigelegten Metallberei- 
10 che der Grundmetallisierung durch Atzen beseitigt. 

Sowohl das herkommliche LIGA-Verfahren als auch das Laser-LIGA-Verfah- 
ren sind auBerordentlich aufwendig, da sie zur Strukturierung der Kunststoff- 
schicht sehr teure Einrichtungen benotigen (Synchrotronstrahlungsquelle). 

15 

Ferner ist aus dem vorgenannten Aufsatz von W. Ehrfeld at al. "Potentials 
and Realization of Microreactors" ein Verfahren zum Herstellen von chemi- 
schen Mikroreaktoren bekannt, bei dem ein photoempfindliches Glas, bei- 
spielsweise FOTURAN® (Schott Glaswerke. Mainz) eingesetzt wird. Hierzu 

20 wird ein Abbild der zu erzeugenden Struktur mit UV-Licht auf den Glaskorper 
ubertragen. Durch eine anschlieUende Warmebehandlung kristallisieren aus- 
schlieBlich die belichteten Bereiche im Glas. Diese konnen danach in einer 
FluBsaurelosung bevorzugt weggeStzt werden. Dieses Verfahren weist den 
Vorteil auf, dali die Reaktionskanale durch die parallele Belichtung und das 

25 Atzverfahren schnell reproduziert werden konnen. Allerdings konnen nur be- 
stimmte Glaser eingesetzt werden, so daB diese Herstellmethode zum einen 
teuer und insbesondere nur auf einige Anwendungsfaile beschrSnkt ist. 

Auch die Methoden, die in der Halbleiterindustrie zur Strukturierung von Silizi- 
30 umoberflachen entwickelt worden sind, wurden zur Herstellung von Mikrore- 
aktoren ubernommen. Beispieisweise wurde von J.J. Lerou et al. in dem 
Fachaufsatz "Microfabricated Minichemical Systems: Technical Feasibility " 
DEGHEMA Monographs Volume 132, Seiten 51 bis 69) ein Verfahren be- 
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schrieben, bei dem drei geatzte Silizium-Wafer und zwei End-Wafer an den 
Aulienseiten miteinander verbunden wurden. Ferner wurde ein mit polykristal- 
linen Silberpartikein gefullter Warmeaustauscher, der ebenfalls als Mikroreak- 
tor ausgebildet war, verwendet. Auch dieses Verfahren ist nur begrenzt ein- 
5 setzbar, da ausschlieBlich Silizium verwendet werden kann. 

Ein Verfahren zur Herstellung von Platten-Warmeaustauschern ist in 
EP 0 212 878 A1 beschrieben. Danach werden die fur den Warmeaustau- 
scher benotigten Kanalstrukturen mittels einer Maske (Siebdruck, Photodruck) 

10 auf Stahl-, Edelstahl-, Messing-, Kupfer-. Bronze- oder Aluminiumplatten ge- 
bildet und die Kanale selbst in den durch die Maske nicht belegten Oberfia- 
chenbereichen durch ein chemisches Atzverfahren hergestellt. Mehrere dieser 
Flatten werden anschlieBend in einem Diffusionsbondverfahren miteinander 
verbunden. Ein derartiger Warmeaustauscher, gebildet aus durch Diffusions- 

1 5 bonden miteinander verschweiBten Platten, ist auch in EP 0 292 245 A1 of- 
fenbart. 

Die bisher bekannten Methoden zur Herstellung von Mikroreaktoren weisen 
daher vielfaltige Nachteile auf, unter anderem, dali nur mit einer zeit- 
20 und/oder kostenintensiven Methode strukturierte Metalloberflachen im Reaktor 
erzeugt werden konnen oder ausschlieUlich Glas beziehungsweise Silizium 
eingesetzt werden konnen. die fur bestimmte Anwendungen nicht gut geeig- 
net sind. 

25 Die Reaktoren nach EP 0 212 245 A1 und EP 0 292 245 A1 weisen den wei- 
teren Nachteil auf, daU mit der dargestellten Konfiguratjon ausschlielilich 
Warmeaustauscher hergestellt werden konnen, so dali vielfaltige Anwen- 
dungsmoglichkeiten ftir chemische Mikroreaktoren gar nicht in Betracht kom- 
men. Insbesondere konnen mit diesem Verfahren komplexe Reaktoren nicht 

30 realisiert werden, die neben den Kanalen auch elektronische Halbleiterschal- 
tungen, Lichtleiter sowie andere Elemente wie Aktoren und Sensoren auf- 
weisen. 
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Der vorliegenden Erfindung liegt von daher das Problem zugrunde, chemi- 
sche Mikroreaktoren herzustellen, die fur eine Vielzahl von unterschiedlichen 
Anwendungen geeignet und mit unterschiedlichen und gegebenenfalls kom- 
plexen Elementen, wie elektronischen Schaltkreisen, Lichtleitern, Aktoren und 
Sensoren sowie katalytischen, Korrosionsschutz- oder anderen funktionellen 
Schichten in den Kanalen. ausgestattet sind. Das Herstellverfahren soil preis- 
wert sein und schneil durchgefuhrt werden konhen. Insbesondere soil es auch 
moglich sein, derartige Mikroreaktoren in groBen Stuckzahlen herzustellen. 

Das Problem wird gelost durch die Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 3 
und den chemischen Mikroreaktor nach Anspruch 16. 

Zur Losung des Problems wurden drei Herstellverfahren fur chemische Mikro- 
reaktoren gefunden. die mindestens ein Substrat mit Fluidkanalen sovjie Zu- 
und Ableitungen fur Fluide aufweisen. Die Verfahren kommen ohne Anwen- 
dung von Kunststoffabformverfahren aus und weisen folgende Verfahrens- 
schritte auf: 

Atzverfahren: 

a. Bilden von Fluidkanalstrukturen auf auf dem Substrat befindlichen Me- 
talloberflachen mittels einer Photoresist- oder einer Siebdrucklack- 
schicht, so da& die Metalloberflachen von der Schicht teilweise bedeckt 
werden; 

b. zumindest teiiweises stromloses und/oder elektrochemisches Abatzen 
von Metall von den freiliegenden Flachen des Substrats; 

c. vollstandiges Entfernen der Photoresist- oder Siebdrucklackschicht; 

d. Bilden von Kleb- und/oder Lotschichten; 

e. Ubereinanderlegen der Substrate und eines die Fluidkanale verschlie- 
Benden Abschlufi-Segments und Miteinanderverbinden der Substrate 
und des AbschluB-Segments durch Kleben und/oder Loten, 
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Umkehrverfahren: 

a. Bilden von Fluidkanalstrukturen auf auf dem Substrat befindlichen Me- 
talloberflachen mittels einer Photoresist- oder einer Siebdrucklack- 
schicht, so daB die Metalloberfiachen von der Schicht teilweise bedeckt 
werden; 

b. stromloses und/oder elektrochemisches Abscheiden einer Metalischicht 
auf die freiliegenden Oberflachen des Substrats; 

c. vollstandiges Entfernen der. Photoresist- oder Siebdrucklackschicht; 

d. zumindest teiiweises stromloses und/oder elektrochemisches Abatzen 
des Metalls des Substrats unter Bildung von Fluidkanaien; 

e. Bilden von Kleb- und/oder Lotschichten; 

f. Ubereinanderlegen der Substrate und eines die Fluidkanale verschlie- 
(jenden AbschluB-Segments und Miteinanderverbinden der Substrate 
und des AbschluS-Segments durch Kleben und/oder Loten. 

Additivverfahren: 

a. Bilden von Fluidkanalstrukturen auf dem Substrat mittels einer 
Photoresist- oder einer Siebdrucklackschicht, so daR die Substratober- 
flachen von der Schicht teilweise bedeckt werden; 

b. Abscheiden einer Metalischicht auf die freiliegenden Oberflachen des 
Substrats; 

c. vollstandiges Entfernen der Photoresist- oder Siebdrucklackschicht; 

d. Bilden von Kleb- und/oder Lotschichten; 

e. Ubereinanderlegen der Substrate und eines die Fluidkanale verschlie- 
Benden AbschluB-Segments und Miteinanderverbinden der Substrate 
und des AbschluB-Segments durch Kleben und/oder Loten. 

Die erfindungsgemaBen chemischen Mikroreaktoren weisen folgende Merk- 
male auf: 



a. - Fluidkanale in mindestens einer Ebene; 
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b. Zu- und Ableitungen fur Fluide; 

c. die Fluidkanale sind durch einander gegenuberliegende Seitenwande 
aus Metall und durch weitere, sich zwischen diesen Seitenwanden er- 
streckende Seitenwande aus Metall oder Kunststoff begrenzt; 

5 d. Unterschiedliche Fluidkanalebenen sind untereinander und/oder mit 
einem offenliegende Fluidkanale verschlielJenden AbschluS-Segment 
mittels geeigneter Lot- und/oder Klebschichten verbunden. 

Eine vorteilhafte Verwendung der chemischen Mikroreaktoren ist in Anspruch 
10 20 angegeben. Danach sind die Reaktoren zur Herstellung giftiger, instabiler 
Oder explosiver chemischer Produkte, insbesondere von Chlorcyan, Phosgen, 
Ethylenoxid, Selenverbindungen, Mercaptanen, Methylchlorid, Methyljodid, 
Dimethylsulfat, Vinylchlorid und Phosphinen, geeignet. 

1 5 Vorteilhafte Ausfuhrungsformen der Erfindung sind in den Unteranspruchen 
angegeben. 

Durch Anwendung von galvanotechnischen Verfahren zur Herstellung der 
einzelnen Reaktorebenen ist eine sehr flexible Anpassung an den jeweiligen 
20 Anwendungsfall durch Wahl geeigneter Materialkombinationen fur die 
Ebenen moglich. 

Dadurch wird auch die Moglichkeit eroffnet, die Verbindung der strukturierten 
Reaktorebenen in einen GesamtprozeB zu integrieren. urn gestapelte Reakto- 

25 ren herstellen zu kOnnen. Es wird nicht, wie bei der VenA/endung von Kupf- 
erfoiien, ein DiffusionsschweiBverfahren, das eine hohe Temperaturbelastung 
fur die Reaktorkomponenten darstellt, oder bei Verwendung von Silizium-Wa- 
fern ein anodisches Bondverfahren eingesetzt. Vielmehr werden die einzelnen 
Reaktorebenen durch Loten oder Kleben niiteinander verbunden. Dadurch 

30 konnen einzelne Ebenen des Mikroreaktors bereits mit mittlerer Tennperatur- 
belastung der Substrate zu Stapein zusammengefugt werden, so daB tempe- 
• raturempfindliche Substrate sowie bereits vor dem Zusammenfugen integrier- 
te temperaturempfindliche Reaktorelemente, beispielsweise Halbleiterschal- 
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tungen oder quellbare Gele zur Bildung von Aktoren eingesetzt werden kon- 
nen. Die Lottemperatur kann auch durch Wahl besttmmter Lote auf geringe 
Werte gesenkt oder die Festigkeit des Stapels bei Wahl bestimmter Hartlote 
auf hohe Werte eingestellt werden. Durch Wahl niedrigschmelzender Lote 
5 Oder durch Kleben ist es moglich, auch temperaturempfindliche Substratober- 
flachen fur die Anwendung bei der chemischen Synthese vor dem Zusam- 
menftigen der Reaktorebenen zu praparieren. 

Die innere Oberflache des erfindungsgemaBen Reaktors kann auch nach dem 
10 Zusammenfugen noch chemisch oder strukturell verandert und dadurch ge- 
ma(i den Anforderungen des spezifischen chemischen Verfahrens optimiert 
werden. Des weiteren besteht die Moglichkeit, zusatzlich zu den Metallschich- 
ten auch beliebige Kunststoffschichten in den Reaktor zu integrieren, da Ver- 
bundmaterialien von Metallen mit Kunststoffen in einer fast unbegrenzten 
1 5 Anzahl zur Verfugung stehen. Die verwendeten Materialien konnen somit an 
die spezifischen Anforderungen des jeweiiigen Anwendungsfalles angepaBt 
werden. 



Die herstellbaren Kanale konnen sehr gleichmaSig erzeugt werden. Eine 
20 Gratbildung wie beim mechanischen Ritzen von Kupferfolien und ein Werk- 

zeugverschleili tritt nicht auf. Die Abmessungen der Fluidkanale liegt vorzugs- 
weise im Bereich von 1 mm oder darunter. Beispielsweise konnen Fluidkana- 
le mit etwa rechteckigem Querschnitt auch mit einer Breite von 100 [im und 
einer HShe von 40 |jm hergestellt werden. In besonders bevorzugten Aus- 
25 fuhrungsformen der Erfindung weisen die Fluidkanale Strukturhohen von 300 
|jm und darunter auf. Im Falle von nicht rechteckigem Querschnitt der Kanale 
sollen sich die Breitenangaben auf auf halber Hohe der Kanale gemessene 
Breitenabmessungen beziehen. Beispielsweise konnen auch im Querschnitt 
etwa halbkreisformige, konkave Kanale gebildet werden. 
30 * . 

Ein weiterer wesentlicher Vorteil besteht darin, alle Reaktorebenen gleich- 
zeitig herstellen zu konnen. Es ist nicht erforderlich, die einzelnen Verfahrens- 
stufen nacheinander zu durchlaufen. Da die einzelnen Kanalebenen bzw. 
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Module im wesentlichen gleichzeitig erzeugt werden konnen, kann der ge- 
samte Reaktor mit geringeren Toleranzen hergestelit werden. Es wird zudem 
eine hohe Reproduzierbarkeit der Grundstrukturen ermoglicht. 

5 Die hergestellten Reaktoren sind billig, da keine ubermaUig aufwendigen Vor- 
richtungen fur den HerstellprozeB erforderlich sind. Die beim LIGA-Verfahren 
gebildeten Resiststrukturen weisen zwar eine extreme Kantensteilheit und ein 
sehr groBes Aspektenverhaltnis auf. Wahrend diese Eigenschaften fur die 
Herstellung von mikromechanischen Komponenten, fur die dieses Verfahren 

10 ursprunglich entwickelt worden ist, unerlaBlich sind, sind sie fur die Herstel- 
lung von chemischen Mikroreaktoren entbehrlich. Unter Vermeidung der teu- 
ren Synchrotronstrahlung bzw. der teuren UV-Laservorrichtungen und der 
hierfur erforderlichen teuren Masken konnen auf photolithographischem Wege 
Oder sogar mittels Siebdruck Strukturen erzeugt werden, mit denen die An- . 

1 5 forderungen an die mittleren Dimensionen bei Mikroreaktoren erfullt werden 
konnen. 

Gegenuber den in EP 0 212 878 A1 und EP 0 292 245 A1 beschriebenen 
Warmeaustauschern bzw. dem Herstellverfahren weisen die erfindungsgema- 

20 (ien Reaktoren und Herstellverfahren den Vorteil auf, daS temperaturempfind- 
liche Materialien eingesetzt werden konnen, da das Diffusionsbondverfahren 
nicht eingesetzt wird. Es konnen insbesondere auch Halbleiterschaltungen, 
Lichtleiter, Aktoren und Sensoren sowie temperaturempfindliche Beschichtun- 
gen bereits vor dem Zusammenfugen in den Reaktor integriert werden. Dies 

25 fuhrt zu einer wesentlichen Erweiterung der moglichen Anwendungsbreite und 
Erieichterung beim Design und der Fertigungsstrategie der Reaktoren. 

Aus den vorgenannten Griinden ist das erfindungsgemafie Verfahren auBer- 
ordentlich flexibel einsetzbar. Die Einzelkomponenten konnen in groBer 
30 Stuckzahl, preiswert und mit hoher MaBgenauigkeit hergestelit werden. 

Als chemische Mikroreaktoren werden Vorrichtungen mit Fluidkanalen aus 
mindestens einer Reaktorlage verstanden, die neben den eigentlichen Re- 
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aktionszonen gegebenenfalls auch Hilfszonen aufweisen. die zum Mischen. 
Dosieren, Heizen, Kuhlen oder Analysieren der Ausgangsstoffe, von Zwi- 
schenprodukten oder der Endprodukte dienen. Jede Zone ist durch einen an 
die jeweiiigen Anforderungen angepaBten Aufbau charakterisiert. Wahrend 
5 Heiz- und Kuhlzonen entweder als Warmetauscher oder als mit elektrischen 
Widerstandsheizungen bzw. mit elektrischen Kuhlelementen ausgerustete 
Reaktorabteile ausgebildet sind, weisen Analysenzonen angepaBte Sensoren 
auf, Dosierzonen enthalten beispielsweise Mlkroventiie und Mischzonen, bei- 
spielsweise Kanale mit geeignet geformten Einbauten zur Verwirbelung der 

1 0 zusammengefuhrten Fluide. Der Aufbau der erfindungsgemaSen Mikroreakto- 
ren kann fur bestimmte Anwendungsfalle auch derart konzipiert sein. da& 
ausschlieBlich Warme von oder zu dem fluidischen Medium transportiert wird, 
beispielsweise indem Warme zwischen dem zu heizenden oder zu kuhlenden 
Medium und einem anderen Heiz- bzw. KOhlmedium ausgetauscht wird. Die 

15 Fluidkanale in den einzelnen Reaktorlagen werden im allgemeinen durch 
Ubereinanderstapein mehrerer Lagen und die letzte Lage mit einem 
AbschluG-Segment verschlossen. 

Zur Herstellung der Mikroreaktoren konnen unterschiedliche Substrate einge- 
20 setzt werden: Zum einen sind hierzu Metallfolien geeignet, beispielsweise 
Stahl-. Edelstahl-, Kupfer-, Nickel- oder Aluminiumfolien. Deren Dicke sollte 
im Bereich von 5 pm bis 1 mm liegen. Folien mit ejner Dicke unter 5 pm sind 
weniger gut geeignet, da in ihnen keine ausreichend weiten Kanale gebildet 
werden konnen. Wird als Substrat eine reine Metalifoiie verwendet, so ergibt 
25 sich bei derartig geringen Metalischichtdicken das weitere Problem, daB diese . 
Folien nur noch aulierst schwierig handhabbar sind. Folien mit einer Dicke 
uber 1 mm wurden dagegen zu einem dicken Reaktorstapel fuhren. 

Des weiteren sind auch mit Metall ein- oder zweiseitig beschichtete 
30 Kunststoff-, Keramik- oder Glasfolien als Substrate einsetzbar Beispielsweise 
sind mit Kupferfolien kaschierte Epoxidharz- oder Polyimidlaminate geeignet. 
Eine Moglichkeit zur Erzeugung der mit Metall beschichteten Kunststoffolien 
besteht auch darin, diese mit bekannten chemischen Methoden zu metailisie- 
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ren. Hierzu muB die Folie zunachst mittels chemischer oder physikalischer 
Verfahren oberfiachlich vorbehandelt werden, indem diese beispielsweise in 
Atzlosungen oder mittels einer Plasmaentladung unter Verwendung geeigne- 
ter Gase aufgerauht wird. AnschlieBend werden die Kunststoffolien nach ge- 
5 eigneter weiterer Vorbehandlung» beispielsweise einer Reinigung, Konditionie- 
rung und Aktivierung stromlos und/oder elektrochennisch metallisiert. Die Sta- 
bilitat der Kunststoffschicht, insbesondere von Epoxidharz, wird haufig durch 
Einbetten von Glasfaser- oder Aramidgeweben vergroBert. Eine andere Mog- 
lichkeit besteht darin, Kunststoff- und Metallfolien unter Druck und Tempera- 
10 tureinwirkung miteinander zu verpressen (Laminieren). 

Andere chemisch bestandige Materialien sind unter anderem Polytetrafluor- 
ethylen oder andere halogenierte Polyalkane. Derartige chemisch bestandige 
Materialien lassen sich beispielsweise durch plasmaunterstCitzte chemische 

1 5 Gasphasenabscheidung (PECVD) aktivieren. Auf soichen aktivierten Ober- 
flachen konnen durch stromlose Metallabscheidung beispielsweise haftfeste 
Nickel/Phosphor- oder Kupferschichten gebildet werden. Auch die haftfeste 
Beschichtung von Glas- oder Keramikwerkstoffen ist nach bekannten Verfah- 
ren ohne weiteres moglich, beispielsweise durch alkalisches Anatzen vor dem 

20 Aktivieren und stromloses Metallisieren. Durch die Beschichtung der che- 
misch bestandigen Kunststoffe mit Metallen konnen diese Materialien leichter 
haftfest miteinander verbunden werden. Bin derartiger Verbund der Polytetra- 
fluorethylenfolien ist mit nicht metallisierten Laminaten nicht ohne weiteres 
moglich. 

25 

Zur Bildung der Fluidkanale konnen verschiedene Verfahren eingesetzt wer- 
den. In einer Verfahrensweise wird von ganzflachig mit Metall, beispielsweise 
Kupfer, beschichteten Substraten ausgegangen. Die hierfur geeigneten Ver- 
fahren zur Bildung der Kanale sind zuvor schematisch dargestellt worden. 
30 Nach einer anderen Verfahrensvariante kSnnen die Fluidkanale auch durch 
additives Aufbauen der Metallschichten ausschlieBlich in den Bereichen auf 
den Substraten erzeugt werden, die nicht den Kanalstrukturen entsprechen. 
Hierfur stehen ebenfalls die erfindungsgemaBen Verfahren zur Verfugung. 
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Urn ausreichend tiefe Fluidkanalstrukturen zu erhalten, muli die abzuatzende 
Oder abgeschiedene Metallschicht ausreichend dick sein. Da haufig Probleme 
bei der gleichmalJigen Herstellung von dicken Metallschichten, insbesondere 
auf groBflachigen Substraten, bestehen, werden vorzugsweise kleine Sub- 
5 stratnutzen, auf denen die Kanale gebildet werden, eingesetzt. 

Zum Bilden der Fluidkanale mit der Atztechnik wird die Resistschicht 
(Siebdruck- oder Photoresistschicht) so auf die Substratoberflachen aufge- 
bracht, dali die die Fluidkanale bildenden Oberflachenbereiche von der Re- 
10 sistschicht nicht bedeckt sind. 

Zum additiven Erzeugen der Fluidkanale kann auch von nicht mit Metall be- 
schichteten Folien ausgegangen. In diesem Fall wird zunachst eine 
Siebdruck- oder Photoresistschicht auf die Folienoberflachen derart aufge- 

15 bracht, dali die den Fluidkanalen entsprechenden Oberflachenbereiche vom 
Resist bedeckt sind. Gleiches gilt auch im Falle der Umkehrtechnik. Urn bei 
Anwendung der Additivtechnik eine stromlose Metallabscheidung zu ermogli- 
chen, mussen die Folienoberflachen zunachst in geeigneter Weise vorbehan- 
delt werden. Hierzu werden dieselben Verfahren angewendet wie zur ganz- 

20 flachigen Metallisierung der Folien. AnschlieSend konnen die Metallstrukturen 
in den freiliegenden Bereichen der Photoresistschicht auf den Folienoberfla- 
chen abgeschieden werden. Beispielsweise konnen die typischen Verfahren 
aus der Leiterplattentechnik eingesetzt werden. Hierzu wird ausdrucklich auf 
die diesbeztiglichen Angaben im "Handbuch der Leiterplattentechnik", Band 

25 111, Hrgb. G. Herrmann, Seiten 61 bis 119, 1993, Eugen G. Leuze Verlag, 

Saulgau, DE, venA^iesen. Die dort enthaltenen Angaben zur Verfahrenstechnik 
sind auch hier anwendbar und werden hiermit einbezogen. Nach der Metall- 
abscheidung wird die Photoresistschicht vollstandig entfernt. 

30 Als Fluide werden in den fertiggestellten Mikroreaktoren Flussigkeiten und 
Gase prozessiert. 

Auf den Substraten werden nach dem erfindungsgemalien Verfahren zu- 
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nachst Fluidkanalstrukturen gebildet, wobei ein Siebdruckverfahren Oder ins- 
besondere ein photolithographisches Verfahren eingesetzt wird. Hierzu wird 
auf eine Oder beide Oberflachen der Folia ein Photoresist aufgebracht. Im 
Schema der Figur 1 ist ein Verfahren zur Bildung der Strukturen beispielhaft 
5 dargestellt (Umkehrtechnik). Der Photoresist 2 kann entweder als Film auf 

das Substrat 1 auflaminiert, als Fltissigkeit mit der spin-coating- oder der Vor- 
hangtechnik oder durch Elektroabscheidung aufgetragen werden (Verfahrens- 
schritt A in Figur 1). Danach wird die Photoresistschicht mit dem Abbild der 
zu erzeugenden Fluidkanalstruktur belichtet und die Struktur anschlielSend in 
10 einem EntwicklungsprozeB herausgearbeitet (Verfahrensschritt 2). 

Neben den Fluidkanalstrukturen konnen auch andere Funktionen auf den 
Substraten vorgesehen werden. Zum einen konnen sogenannte Aktoren und 
Sensoren in den Mikroreaktor integriert werden. Bei den Aktoren handelt es 

15 sich urn extern oder durch MeSsignale automatisch ansteuerbare Schaltglie- 
der, beispielsweise Ventile, aber auch eiektrische Widerstandsheizungen oder 
nach dem Peltiereffekt funktionierende Kuhlelemente. Ventile konnen bei- 
spielsweise aus quellbaren Gelpfropfen gebildet werden. Mikroreaktoren, in 
denen Aktoren und Sensoren vorgesehen sind, lassen sich bei geeigneter 

20 regeiungstechnischer Verknupfung von Aktoren und Sensoren lokal optimie- 
ren. Gleichzeitig konnen Sensorausgange auch fur die externe ObenA^achung 
des Reaktorzustands (wie beispielsweise die Alterung, Vergiftung von Kataly- 
satoren und ahnliche Parameter) verwendet werden. 

25 Fur die Aktoren und Sensoren sind gegebenenfalls auch eiektrische Verbin- 
dungsleitungen zur Ansteuerung oder zur Erfassung von MeBsignalen auf 
den Substraten vorzusehen. Fur diese Elemente mussen jeweils geeignete 
Strukturierungselemente beim Photoprozeli berucksichtigt werden. 

30 Werden mit Metall beschichtete Substrate eingesetzt, so konnen in das Inne- 
re von Mikroreaktoren auch andere Elemente integriert werden, Beispiels- 
weise konnen Mikrochips zur Steuerung von Aktoren und Sensoren integriert 
werden, indem in einem Kunststofflaminat eine Aussparung vorgesehen wird, 
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in die der Mikrochip eingelassen wird. Die elektrischen Verbindungen zu ent- 
sprechenden Steuer- und Signalleitungen konnen durch Bonden oder andere 
bekannte Verbindungstechniken, wie beispielsweise durch Loten oder Kleben 
mit Leitklebern hergestelit werden. 

5 

Ferner konnen bei der Bildung der Strukturen zusatzlich zu den Reaktions- 
zellen gleichzeitig auch periphere Reaktorkomponenten, wie Zuleitungen, 
Mischzonen. Heiz- oder Kuhlkreislaufe gebildet werden, so dalS der Herstel- 
laufwand verringert wird. Daher sind diese Elemente belm Photostrukturieren 
10 bereits vorzusehen. AuSerdem werden auch die ubiicherweise auftretenden 
Dichtungsprobleme minimiert. 

Die einzelnen Ebenen des Reaktors konnen vorzugsweise im Mehrfachnutzen 
hergestelit werden. Hierzu werden die einzelnen Ebenenbilder auf einer gro- 

15 (Jeren Platte oder Folie als nebeneinander liegende Felder gebildet. Diese 
Elemente werden nach der Fertigstellung voneinander getrennt und konnen 
anschlieliend in einem Stapel zusammengefugt werden. In Figur 2 ist die 
Anordnung mehrerer Ebenen zu einem Stapel mit kreuzweise zueinander 
angeordneten, identischen Fluidkanalstrukturen, dargestellt, wobei die drei 

20 unteren Ebenen bereits miteinander verbunden sind. 

AnschlieSend konnen die nun freiliegenden Metallbereiche, die nicht vom 
Resist bedeckt sind, weiterbearbeitet werden. Hierzu stehen stromlose oder 
elektrochemische Verfahren zur Verfugung. Vorzugsweise wird entweder das 

25 Material der Metallfolie zumindest teilweise abgetragen, um die Kanale zu 
bilden, oder es werden weitere Metallschichten auf den freiliegenden Berei- 
Chen der Folie durch stromlose oder elektrochemische Verfahren oder durch 
eine Kombination dieser Verfahren aufgebaut (Figur 1). Beim erstgenannten 
Verfahren werden die Fluidkanalstrukturen derart gebildet, dalS die den Kana- 

30 len entsprechenden Bereiche beim Entwickein des Photoresists freigelegt 

werden. Beim Umkehrverfahren werden diese Bereiche dagegen vom Photo- 
resist bedeckt gehalten, wahrend die ubrigen, nicht die Kanalstrukturen be- 
treffenden Bereiche freigelegt werden. 
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Nach einer Verfahrensvariante der Umkehrtechnik wind auf den freiliegenden 
Bereichen der Metalloberflache eine Metallresistschicht 3, die von der Grund- 
metallschicht verschieden ist, aufgebracht (Verfahrensschritt C in Figur 1), 
Vorzugsweise wird eine Zinn-, Blei-, Blei/Zinn-Legierungs-, Wismut-, 
5 Zinn/Wismut-Legierungs-, Nickel- oder Kobaltschicht oder eine Legierung von 
Nickel und Kobalt oder eine Legierung dieser Elemente mit anderen Elemen- 
ten wie Bor oder Phosphor aufgetragen. Durch Verwendung dieser Metalle 
konnen die unter den Photoresistschichten liegenden Metallschichten nach 
dem Entfernen der Photoresistschicht geatzt werden. ohne dali die Metall- 
10 resistschichten angegriffen werden. Das Verfahren bietet den Vorteil, da(S die 
Photoresistschicht gegenuber der Atzlosung keine ausgezeichnete chemische 
Bestandigkeit aufweisen muS. 

Nachdem die Metallschicht in den freiliegenden Bereichen nach dem 
1 5 Atztechnik-Verfahren zumindest teilweise abgeatzt worden ist, oder nachdem 
die Metallresistschicht nach der Umkehrtechnik aufgetragen worden ist, wird 
die Photoresistschicht entfernt (Verfahrensschritt D in Figur 1). Nach der Um- 
kehrtechnik werden die Substrate dann in einem Atzbad behandelt, das das 
Substratmaterial angreift, nicht jedoch die Metaltresistmaske (Verfahrens- 
20 schritt E). Nach der Atztechnik wird das Substrat nach dem Bilden der Fluid- 
. kanalstrukturen in der Photoresistschicht geatzt. In beiden Fallen werden 
dadurch Strukturen aus dem Substrat herausgearbeitet. Durch das Abtragen 
des Metalls der Metallfolie oder der Metallbeschichtung werden die Fluidkana- 
le gebildet. 

25 

Anschlieliend konnen mehrere derart hergestellte Reaktorebenen uberein- 
ander gestapelt und miteinander verbunden werden (Verfahrensschritt F). 

Wird als Metallresist ein IStfahiges Metail eingesetzt, so wird be! diesem Ver- 
30 fahren gleichzeitig eine Schicht erhalten, die das nachfolgende Zusammenfu- 
gen der strukturierten Lagen zu einem Stapel erieichtert. Eine mogliche Kom- 
bination ist die Venwendung von Kupfer als Folienmaterial bzw. als Metall- 
beschichtung und Zinn bzw. eine Zinn/Blei-Legierung als lotfahiger Metail- 



wo 98/37457 PCT/DE98/00519 

18 

resist. Das galvanische Aufbringen von Silber enthaltendem Lot, das auch fur 
das Hartloten eingesetzt wird, ist ebenfalls moglich. 

Bei Anwendung des Umkehr-Verfahrens besteht eine andere Verfahrensweise 
5 zur Bildung derartiger lOtfahiger Schichten darin, auf den von der Photoresist- 
schicht nicht bedeckten, freiliegenden Flachen der Metallfolie oder der Metall- 
beschichtung eine Zinnschicht aufzubringen, auf die wiederum Wismut abge- 
schieden wird. Bringt man derartig beschichtete Flachen beim Stapein der 
einzelnen Reaktorebenen zusammen und erhitzt den Stapel, so bildet sich an 

10 der Grenzfiache zwischen Wismut und Zinn ein niedrig schmelzendes eutekti- 
sches Gemisch. In diesem Gemisch sind etwa 58 Gew.-% Wismut enthalten. 
Die Mischung weist eine Schmelztemperatur von unter 140 "C auf. Die E- 
benen lassen sich beim Schmelzpunkt der eutektischen Legierung mitein- 
ander verloten. AnschliefJend wird die Verbindung getempert, wobei Wismut 

15 weiter in das Zinn hinein diffundiert. Damit andert sich die Zusammensetzung 
der Legierung, so dali sich der Schmelzpunkt der Metallschicht erhoht. Eine 
derartig hergestellte Lotverbindung bleibt deshalb nach dem Tempern weit 
uber der ursprunglichen Lottemperatur bestandig. Fur das spatere Zusam- 
menfugen des Reaktorstapels ergibt sich daher der zusatzliche Vorteil, da(J 

20 das Aufbringen einer lotfahigen und temperaturbestandigen Schicht einfach in 
den Gesamtprozefi integriert werden kann. AuBerdem kann auch auf Berei- 
che der einen Seite der Ebenen Zinn und auf die entsprechenden Bereiche 
der anderen Seite Wismut aufgebracht werden, die beim Stapein aufeinander 
zu liegen kommen, so dali sich beim Erhitzen wiederum das niedrigschmel- 

25 zende Eutektikum bildet Selbstverstandlich konnen auch andere Metalle als 
Zinn und Wismut eingesetzt werden, die Eutektika bilden. 

Weiterhin konnen auf den Metalloberflachen weitere Metallschichten abge- 
schieden werden. sofern spezifische Anforderungen des jeweiligen Anwen- 
30 dungsfalles dies voraussetzen. So lassen sich beispielsweise besonders ver- 
schleiBbestandige Schichten gegen Korrosion und Abrasion, beispielsweise 
aus Chrom, einer Nickel/Phosphor-Legierung oder Palladium, oder Oberfla- 
Chen aus katalytisch aktivem Metall oder deren Verbindungen (beispielsweise 
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Platin. Palladium, Rhodium, Iridium, Ruthenium, Kupfer, Silber, Eisen, Nickel, 
Kobalt, Vanadin, Chrom, Wolfram, Molybdan, deren Legierungen und deren 
Verbindungen, beispielsweise Komplexe) elektrolytisch Oder stromlos auf den 
Oberflachen der Fluidkanale und/oder des AbschluB-Segments abscheiden. 
5 Die katalytisch aktiven Metalle, Legierungen und Verbindungen konhen auch 
auf Oxidoberflachen aufgebracht werden. Hierzu wird der Trager, beispiels- 
weise aus Kupfer oder Aluminium, oberfiachlich oxidiert und nachtraglich wer- 
den die katalytischen Beschichtungen gebildet. Auch magnetische Schichten. 
beispielsweise aus einer ferromagnetischen Nickel/Kobalt-Legierung kann fur 
10 bestimmte Anwendungen, wie beispielsweise fur den Einsatz von Magnetven- 
tilen als Aktoren, notwendig sein. Weiterhin kann die Oberflachenstruktur 
auch durch Atztechniken aufgerauht Oder geglattet werden. 

Zur Erzeugung komplexer dreidimensionaler Fluidkanalstrukturen im Mikrore- 
1 5 aktor mussen gegebenenfalls Verbindungen zwischen den verschiedenen 
Kanalebenen gebildet werden. Hierzu ist eine durchgehende Strukturierung 
des Substratmaterials erforderlich. Diese kann vor dem Montieren der ein- 
zelnen Ebenen zu einem Stapel entweder in einem seriellen Prozefi, wie bei- 
spielsweise durch Laserbohren Oder mechanisches Bohren, verwirklicht wer- 
20 den. Alternativ besteht auch die Moglichkeit, in einem zweiten Photostruktu- 
rierungsprozeli nach der Bildung der Fluidkanale die Stellen der Reaktorebe- 
nen ungeschutzt zu lassen, die in einem zweiten AtzprozeU welter abgetra- 
gen werden, bis das Substratmaterial an dieser Stelle eine durchgehende 
Verbindung zur gegenuberiiegenden Seite des Substrats aufweist. 

25 

In Figur 3 ist die Bildung von durchgehenden Lochungen durch das Substrat- 
material schematisch gezeigt. Danach wird das Substrat, beispielsweise mit 
einem Metallkern 1 und aus Metall bestehenden Strukturen 4, niit einer Pho- 
toresistschicht 2 uberzogen (Verfahrensschritt B in Figur 3). Diese wird durch 
30 Belichten mit einem geeigneten Layout belichtet und entwickelt. so daB an 

den Stellen, an denen die Durchgangslochungen gebildet werden sollen, frei- 
liegende Bereiche des Metallkerns entstehen (Verfahrensschritt C). Anschlie- 
liend wird der Metallkern unter Bildung von Durchgangslochungen 5 geatzt 
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(Verfahrensschritt D) und danach die Photoresistschicht wieder entfernt (Ver- 
fahrensschritt E). 

Derartige Atzverfahren konnen auch eingesetzt werden, urn in einzelnen La- 
gen des aus mehreren Substraten bestehenden Mikroreaktors das Metall 
durch Abatzen in begrenzten Bereichen vollstandig zu entfernen. Damit kon- 
nen lichtdurchiassige Fenster gebildet werden, beispielsweise urn einen Licht- 
strahl von einer Lichtquelle durch einen Fluidkanal zu leiten. Mittels derartiger 
Fenster, die vorzugsweise durch eine transparente Lage eines Kunststoffes 
gebildet werden, um den Flussigkeitsdurchtritt zu verhindern, konnen Analy- 
sen mittels einer Lichtabsorptions- oder -emissionsmessung durchgefuhrt 
werden, wenn zusatzlich ein geeigneter Lichtsensor vorgesehen ist. Derartige 
Sensoren konnen auch durch lichtleitende Lagen innerhalb der Ebenen reali- 
siert werden, 

Bei der VenA/endung von reinen Metallfolien kommen als Atzverfahren vor 
allem chemische und elektrochemische Verfahren zum Einsatz. Fur Kupferfo- 
lien kann beispielsweise eine salzsaure Losung von Kupfer(l)-chlorid oder 
Eisen(lll)-chlorid verwendet werden. Fur Aluminiumfolien ist eine alkalische 
Losung geeignet. Bei Verwendung von Kunststofftragern, beispielsweise aus 
Polyimid, kann ein chemisches Verfahren mit alkalischen Atzlosungen, ein 
Plasma- oder Laseratzverfahren eingesetzt werden. Auch die Durchgange 
zwischen den Reaktorebenen konnen im Mehrfachnutzen gebildet werden, so 
dali wiederum der Vorteil der Zeitersparnis und der GleichmaBigkeit des Atz- 
verfahrens fur alle Durchgangslochungen besteht. Im Gegensatz zu mecha- 
nischen Bohrvorrichtungen konnen Atzvorrichtungen ohne Probleme kontinu- 
ierlich betrieben werden. Eine Produktionsunterbrechung durch den Defekt 
eines Werkzeugs, wie haufig beim Bohren, kann ausgeschlossen werden. 

Zudem eriaubt die Photostrukturierung die Erzeugung von Verbindungskana- 
len, die wesentlich kleiner sind als die durch mechanisches Bohren erzeugten 
Kanale. Er eriaubt den Aufbau eines feinstrukturierten dreidimensionaien Ver- 
bindungsnetzwerkes. Dies ist.notwendig, wenn ein Reaktorstapel nicht nur 
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aus der Schichtung identischer Reaktorkammern besteht, sondern zusatzliche 
Komponenten. beispielsweise fiir die chemische Analyse oder zur kontrollier- 
ten Dosierung weiterer Substanzen, enthalt. Insgesamt ist es daher von Vor- 
teil, wenn die Technik zur Verknupfung der einzelnen Ebenen untereinander 
5 die gleiche strukturelle Vielfalt und Prazision eriaubt, wie sie bei der Struktu- 
rierung der Ebenen verwendet wird. 

Bevorzugt werden groBere Nutzen des Substrats mit mehreren Ebenenele- 
menten des Reaktors in einer Durchlaufantage mit horizontalem Transport 
10 bearbeitet. Derartige Aniagen .sind aus der Leiterplattenfertigung bekannt. 

Dadurch wird eine gleichmaBige und schnelle Behandlung aller durchlaufen- 
den Substrate erreicht. 

Zur Anpassung an die gewunschte Durchflulimenge des Fluids muO> eine 
1 5 geeignete Anzahl von Ebenen in einen Stapel integriert werden. In Figur 4 ist 
die Bildung eines Stapels aus drei Elementen dargestellt. Ausgehend von 
einzelnen Lagen 1 und einem die Fluidkanale verschlieBenden Abschlu(i-Seg- 
ment 6 wird ein Stapel gebildet, der danach beispielsweise durch Erhitzen 
mittels der Lotschicht 3 verlotet wird (Verfahrensschritt B in Figur 4). Solche 
20 Stapel konnen dann wieder als Reaktormodule betrachtet und gegebenenfalls 
zu gro&eren Blocken zusammengeschaltet werden. 

Beim Zusammenfugen der Reaktorebenen zu Stapein miissen zwei Voraus- 
setzungen erfuilt werden: zum einen das Fixieren der Ebenen gegeneinander 

25 und zum anderen das Abdichten der durchstromten Strukturen. Gunstig ist 
es, die Stapel mit Frontplatten abzuschlieBen, die so ausgelegt sind, daB sie 
die beim Betrieb des Reaktors unter Uberdruck entstehenden Krafte aufneh- 
men konnen. Mehrere Ebenen werden derart zu einem Stapel integriert, daB 
die Ebenen gegeneinander paBgenau fixiert und abgedichtet werden. Hierzu 

30 werden geeignete Registrierungselemente venwendet. Besonders geeignet 
sind die aus der Leiterpiatten- und Halbleiterfertigung bekannten Techniken, 
wie beispielsweise die Anbringung und Venvendung von sogenannten 
Tooling Holes Oder optischen.Markern. 
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Die Ebenen konnen nach DIN 8593 durch Loten oder Kleben zusammenge- 
fugt werden. Die Auswahl der Technik richtet sich nach den Betriebspara- 
metern des Mikroreaktors. Wichtige Betriebsparameter sind die Temperatur, 
5 der Druck, mechanische Belastungen und die chemische Zusammensetzung 
der Reaktionskomponenten. Vorzugsweise wird ein Lotverfahren eingesetzt, 
da sich bei Anwendung des Umkehrverfahrens die Vorbereitung eines Lot- 
prozesses durch Abscheidung geeigneter Lotschichten in das Herstellverfah- 
ren integrieren laBt. 

10 

Klebschichten konnen beispieisweise im Siebdruckverfahren aufgebracht wer- 
den. Es werden u.a. Kleber auf der Basis von Epoxidharzen, Acrylatharzen, 
beispieisweise auch Cyanoacrylatharzen, Polyestern, Polyurethanen, Amino- 
ptasten und Phenolharzen venA/endet. Wegen der chemischen Bestandigkeit 
15 werden Epoxidharze bevorzugt. Bei nachtraglicher Vorbehandlung der Fluid- 
kanaloberflachen und Abscheidung von Metallschichten auf diesen Oberfla- 
chen konnen die dem Fluid ausgesetzten Stirnflachen der Klebschichten je- 
doch versiegelt werden, so dali die chemische Vertraglichkeit mit den Fluiden 
keine Rolle spielt. 

20 

Da beim Betrieb des Mikroreaktors an den Stirnflachen des Stapels unter 
Druck Krafte auftreten, welche die mechanische Stabilitat der auBeren mikro- 
strukturierten Ebenen ubersteigen wurden, mussen in geeigneter Weise di- 
mensionierte Frontplatten, die den Stapel abschlieBen, vorgesehen sein. Die- 
25 se nehmen die Krafte auf. Die Fixierung der Frontplatten gegeneinander lalit 
sich beispieisweise durch eine geeignete Verschraubung realisieren. 

In einer bevorzugten Ausfiihrungsform kann die chemische und morphologi- 
sche Struktur der inneren Reaktoroberflache nach dem Zusammenfugen des 
30 Reaktors modifiziert werden. Hierfur wird geeignetes Fluid (Flussigkeit, Gas) 
durch den Reaktor geleitet. Eine derartige ProzelSfolge ist notwendig, wenn 
die beim Fugen venwendeten Prozeiiparameter nicht mit den fur die Reaktion 
optimalen Oberflachen kompatibel sind. Beispieisweise kann die lotbare Zwi- 
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schenschicht durch auBenstromloses Aufbringen einer chemisch bestandige- 
ren Nickellegierungsschicht 7 uberzogen werden (Verfahrensschritt C in Figur 
4). Tritt ferner beim Fugen eine Temperaturerhohung auf, so kann sich die 
Oberflachenmorphologie der Metalloberflache durch Rekristallisation nachtei- 
5 lig verandern. In einem solchen Fall ist es moglich, die Oberflachenstruktur 
durch das Hindurchleiten einer geeigneten Atzlosung, beispielsweise zur Er- 
hShung der Oberflachenrauhigkeit, Oder durch Abscheiden einer weiteren 
Metallschicht zu optimieren. Auch die chemische Zusammensetzung der 
Oberflache kann durch den FugeprozeG gestOrt werden, Beispielsweise kann 
10 sich eine aus mehreren Phasen bestehende Katalysatoroberflache durch 

Phasenanderung nachteilig verandern. Tragerfixierte Katalysatoren sind eben- 
falls sehr empfindlich gegenuber Temperaturveranderungen. 

Die inneren Oberflachen des Mikroreaktors konnen insbesondere auch dann 
15 nachtraglich mit einer zusatzlichen Metallschicht uberzogen werden, wenn 
durch die Fugetechnik nur eine unzureichende Dichtigkeit gegenuber den 
Fiuidstromen, die melst unter Druck durch die Kanale hindurchgefordert wer- 
den, erreicht wird. In einem solchen Fall konnen beispielsweise die ungenu- 
gend abgedichteten Fugen zwischen den Ebenen nachtraglich durch eine 
20 Schicht einer stromlos abgeschiedenen Metallschicht, beispielsweise eine 
Kupfer- Oder Nickelschicht, abgedichtet werden. 

In einer konsequenten Nutzung der Moglichkeiten, die sich aus einer dreidi- 
mensionalen Verbindungsstruktur ergeben, lassen sich multifunktionelle Reak- 

25 tortypen realisieren. In diesen sind unterschiedliche Funktionsbereiche kom- 
plex miteinander verknupft. So ist es moglich, mehrstufige Synthesereaktoren, 
bestehend aus Kaskadenschaltungen aus Misch-, Warmetauscher- und Re- 
aktionszonen, zu verwirklichen. In einem solchen Modul wird das dreidimen- 
sionale Abbild der Kanalstrukturen nach der optimalen Anordnung der ver- 

30 schiedenen Zonen erstellt. Bin Modul laBt sich ahnlich wie ein mikroeiektro- 
nisches Bauteil Ciber seine Ein- und Ausgange definieren. Solche Module 
lassen sich weiter zu neuen Reaktoren kombinieren. 
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Die nach dem erfindungsgemaSen Verfahren hergestellten Mikroreaktoren 
konnen insbesondere zur Herstellung giftiger, instabiler Oder explosiver che- 
mischer Produkte nach bekannten Syntheseverfahren eingesetzt werden. 
Dadurch wird die separate Herstellung dieser Verbindungen vermieden, so 
5 dali eine gefahrliche Lagerung entfallt. Falls es sich hierbei urn zur Weiterver- 
arbeitung bestimmte Zwischenprodukte handelt, werden diese Verbindungen 
am Produktionsort fur das Endprodukt hergestellt und unmittelbar danach in 
den Reaktor der Produktionsanlage geleitet. Da derartige Verbindungen hau- 
fig instabil sind, besteht keine Gefahr, dalS sich Teiie des hergestellten Zwi- 
10 schenprodukts vor dessen Weiterverarbeitung wieder zersetzen. Des weiteren 
mussen auch gefahrliche Zwischenprodukte nicht mehr separat behandelt 
werden, wie beispielsweise zur Aufarbeitung und bei der Lagerung, 

1 5 Nachfolgend werden zur weiteren Eriauterung der Erfindung Herstellbeispiele 
angegeben. 

Beispiel 1 (Herstellung eines Mikroreaktors durch Anwendung der Atztech- 
nik und Verbindung einzelner Reaktorebenen durch Verloten): 

20 

Zur Herstellung eines MikroreaktorsAA/armeaustauschers in Mikrostruktur- 
technologie wurde das Atzverfahren eingesetzt. 

In Figur 5 ist in einem Ausschnitt schematisch die Anordnung von drei aufein- 
25 anderfolgenden Kupferblechen dargestellt. 

Der Mikroreaktor wurde aus einem Stapel von sechzig Kupferblechen 1 ge- 
fertigt. Die Bleche wurden so strukturiert, dad ein Gas- oder Flussigkeitsstrom 
in eine Richtung hindurchflieBen kann. Die Lagen wurden jeweils urn 90' ge- 
30 geneinander gedreht gestapelt. Damit wurde ein Plattenwarmetauscher fur 
einen Kreuzstrombetrieb gebildet. 



Als Substratmaterial zur Herstellung des Warmetauschers wurden 125 |jm 
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dicke Kupferbleche mit Abmessungen von jeweils 150 mm x 150 mm verwen- 
det. Aus diesen Blechen wurden jeweils vier Flatten fur den Warmetauscher 
hergestellt. 

5 Der erste Fertigungsschritt bestand in dem Aufbringen eines photosensitiven, 
negativ arbeitenden Trockenfilmresists (beispielsweise Riston® 4630 von Du- 
Pont de Nemours Inc., USA). Nach dem Belichten des Resists mit dem Lay- 
out und Entwickein wurde aus den freigelegten Bereichen in einer Kupferatz- 
losung gleichmaBig Kupfer in einer Dicke von 60 pm durch Abatzen entfernt. 
10 Dadurch entstand eine Kanalstruktur mit einer Kanalbreite von etwa 430 pm, 
die durch das Layout vorgegeben wurde, einer Kanaltiefe von 60 pm und 
einer Stegbreite von 70 pm. Der Photoresist wurde danach wieder ganzfla- 
chig entfernt. 

1 5 Auf die strukturierten Kupferbleche wurde anschlieBend eine 4 \jm dicke 
Zinn/Blei-Schicht aufgebracht. 

Danach wurden die Kupferbleche in vier Segmente zerschnitten, die den ein- 
zelnen Lagen im Reaktorpaket entsprachen. Die Segmente waren identisch 
20 strukturiert und wurden in der vorbeschriebenen Weise gestapelt. 

AIs Endplatten des Stapels wurden 5 mm dicke Edelstahlplatten verwendet. 
Der Stapei wurde durch vier an den Ecken befindliche M8-Schrauben gegen- 
einander verschraubt. Die hierfur notigen Locher 8 wurden wie die notweridi- 
25 gen Gas- bzw. FIQssigkeitsdurchfuhrungen 9 in die Kupferbleche und Edel- 
stahlplatten gebohrt. Im letzten Schritt wurden die Kupferplatten gegenein- 
ander verlotet, indem der Stapei auf 300 "C erhitzt wurde, so daB die 
Zinn/Blei-Schicht auf den einzelnen Kupferebenen flussig wurde. 

30 Ein auf diese Weise gefertigter Stapei wies jeweils 2640 Kanale fur jede FluR- 
richtung mit einer Querschnittsflache von jeweils 0.7 cm^ auf. Die gesamte 
innere Oberflache betrug 3000 cm^ Die innere Oberflache war mit einer 4 pm 
dicken Zinn/Blei-Schicht bedeckt. 
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Fur eine spezielle Anwendung zum Einsatz bei einer chemischen Synthese 
wurde die Zinn/Blei-Schicht durch das Hindurchleiten einer Zinn/Blei-Atzlo- 
sung, die Kupfer nicht angreift, entfernt. In einem weiteren Verfahrensschritt 
wurde eine extrem dunne Palladiumschicht (beispielsweise 0,02 pm dick) 
durch zementative Metallabscheidung aufgebracht. Der Mikroreaktor lieB sicii 
dann zur DurchfOhrung heterogen katalysierter Reaktionen verwenden. Da die 
die einzelnen Ebenen trennenden Kupferbleche einen sehr hohen Warme- 
ubergangskoeffizient aufwiesen, eighete sich ein solcher Mikroreaktor beson- 
ders gut fur stark endotherme oder exotherme Reaktionen. 

Beispiel 2 (Herstellung eines Mikroreaktors durch Anwendung der Umkehr- 
technik und Verbindung der Reaktorebenen durch Verlbten): 

In einem ersten Fertigungsschritt wurde ein photosensitiver Trockenfilmresist 
(Laminar® HG 2.0 MIL von Morton International GmbH, DE) auf ein Kupfer- 
substrat aufgebracht (entsprechend Verfahrensschritt A in Figur 1). Nach dem 
Belichten des Resists mit dem Layout (den herzustellenden Fluidkanalen ent- 
sprechende Oberflachenbereiche waren nicht mit Resist bedeckt) und an- 
schlieBendem Entwickeln wurde in den freigelegten Bereichen galvanisch 
eine 6 pm dicke Zinn/Blei-Schicht aufgebracht (entsprechend Verfahrens- 
schritte B und C in Figur 1). Diese Schicht diente sowohl als Atzresist bei der 
nachfolgenden Strukturierung und als Lotschicht zum Zusammenfugen der 
einzelnen Lagen. 

Der Trockenfilmresist wurde anschlieUend wieder vollstandig entfernt (ent- 
sprechend Verfahrensschritt D in Figur 1). Es folgte eine Behandlung mit ei- 
ner Kupferatzlosung (Eisen(III)-chlorid/Salzsaure), mit der die nicht mit der 
Zinn/Blei-Schicht abgedeckten Bereiche in einer Dicke von 60 pm abgeatzt 
wurden (entsprechend Verfahrensschritt E in Figur 1). 

Die einen Vierfachnutzen tragenden Kupferbleche wurden danach in vie'r 
identisch strukturierte Segmente zerschnitten. Vierzig dieser Einzellagen wur- 
den nach dem Einbringen von Passer-, Montier- und DurchfiuSbohrungen wie 
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im Herstellbeispiel 1 gestapelt (entsprechend Verfahrensschritt F in Figur 1), 
zwischen zwei mit.Kupfer beschichteten Edelstahlplatten, von denen eine als 
die obersten Fluidkanale verschlieliendes AbschluB-Segment diente, ver- 
schraubt und schiieSlich durch Erhitzen auf etwa SOCC gegeneinander verlo- 
5 tet. 



Die innere Oberflache der derart hergestellten Kanale war nicht mit einer 
Zinn/Blei-Schicht iiberzogen und konnte daher furdie Durchfuhrung einer 
katalysierten chemischen Reaktion direkt durch zementative Metallabschei- 
10 dung mit einer dunnen Palladiumschicht (aus einer waRrigen PdS04/H2S04- 
Losung) iiberzogen werden. 

Beispiel 3 (Herstellung eines Komposit-Mikroreaktors durch Anwendung 
der Additivtechnik und Verbindung der Reaktorebenen durch 
1 5 Verkleben): 

In einem ersten Fertigungsschritt wurde ein 100 pm dicker Trockenfilmresist 
auf eine beidseitig mit 25 dicken Kupferfolien beschichteten Polyimidfolie 
(Kapton®-H von DuPont de Nemours Inc., USA) aufgebracht. Nach dem Be- 
20 lichten des Resists mit dem Layout gemaR Figur 5 und anschlieRendem Ent- 
wickeln des Resists, wobei die Stellen auf den Kupferflachen freigelegt wur- 
den. die den zu bildenden Fluidkanalen nicht entsprechen sollten, wurde in 
den freigelegten Bereichen eine 80 pm dicke Kupferschicht galvanisch abge- 
schieden. Der Resist wurde anschlieliend entfernt. 

25 

Die wiederum im Vierfachnutzen hergestellten Kupfersubstrate wurden in vier 
identische, strukturierte Segmente zerschnitten. Zwanzig dieser Einzeliagen 
wurden wie im Herstellbeispiel 1 nach dem Einbringen der Passer-. Montier- 
und DurchfluBbohrungen gestapelt. 

30 

In diesen Stapel wurde eine Einzellage aus fluoriertem Polyethylen (FEP) 
nach der nachfolgend beschriebenen Vorbehandlung integriert: 
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Die etwa 1 mm dicke FEP-Lage (gleiche Grolie und Bohrungen wie die Kup- 
ferlagen) wurde unter Verwendung von metaliorganischen Zusatzen (n-Allyl-n- 
cyclopentadienyl-Palladium-(ll)) in einem Radiofrequenz-Plasma (PECVD) mit 
Palladium-Katalysator beschichtet, die Katalysatorschicht in einem stromlosen 
Nickelbad mit Natriumhypophosphit als Reduktionsmittel mit einer etwa 1 pm 
dicken Nickel/Phosphorscliicht metallisiert und anschlieliend galvaniscli eine 
etwa 30 (jm dicke Kupferschicht aus einem schwefelsauren Kupferbad aufge- 
bracht. Die Kupfer- und Nickel/Phosphor-Scliichten wurden mit dem Layout 
einer geeigneten elektronischen Schaitung nach bekannten Verfahren der 
Leiterplattentechnik strukturiert. Danach wurden eiektronische Bauteile, wie 
Halbleiterbauelemente (Mikrochips), in die FEP-Lage montiert und an Steuer- 
und Signalleitungen durch Bond- bzw. Lotverfahren angeschlossen. 

Sowohl auf zwanzig der strukturierten Polyimid/Kupferlagen als auch auf die 
FEP-Lage wurde in den Randbereichen aulierhaib der Kanatstrukturen ein 
Zweikomponenten-Kleber auf Epoxidharzbasis dunn aufgetragen. Die Kupfer- 
lagen mit der FEP-Lage in der Mitte wurden gestapelt, der Stapel zwischen 
zwei mit Kupfer beschichteten Edelstahlplatten verschraubt und miteinander 
verklebt. 

Alle offenbarten Merkmale sowie Kombinationen der offenbarten Merkmale sind 
Gegenstand dieser Erfindung, soweit diese nicht ausdrucklich als bekannt be- 
zeichnet werden. 
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Patentanspruche: 

1. Herstellverfahren fur chemische Mikroreaktoren. umfassend mindestens ein 
Substrat mit Fluidkanalen sowie Zu- und Ableitungen fOr Fluide ohne Anwen- 
dung von Kunststoffabformverfahren mit folgenden Verfahrensschritten: 

a. Bilden von Fluidkanalstrukturen auf auf dem Substrat befindlichen Me- 
talloberflachen mittels einer Photoresist- oder einer Siebdrucklack- 
schicht, so daU die Metalloberflachen von der Schicht teilweise bedeckt 
werden; 

b. zumindest teilweises stromloses und/oder elektrochemisches Abatzen 
von Metall von den freiliegenden Flachen des Substrats; 

c. vollstandiges Entfernen der Photoresist- oder Siebdrucklackschicht; 

d. Bilden von Kleb- und/oder Lotschichten; 

e. Obereinanderlegen der Substrate und eines die Fluidkanale verschlie- 
(Jenden AbschluS-Segments und Miteinanderverbinden der Substrate 
und des AbschluS-Segments durch Kleben und/oder Loten. 

2. Herstellverfahren fur chemische Mikroreaktoren, umfassend mindestens ein 
Substrat mit Fluidkanalen sowie Zu- und Ableitungen fur Fluide ohne Anwen- 
dung von Kunststoffabformverfahren mit folgenden Verfahrensschritten: 

a. Bilden von Fluidkanalstrukturen auf auf dem Substrat befindlichen Me- 
talloberflachen mittels einer Photoresist- oder einer Siebdrucklack- 
schicht, so daB die Metalloberflachen von der Schicht teilweise bedeckt 
werden; 

b. stromloses und/oder elektrochemisches Abscheiden einer Metallschicht 
auf die freiliegenden Oberflachen des Substrats; 

c. vollstandiges Entfernen der Photoresist- oder Siebdrucklackschicht; 

d. zumindest teilweises stromloses und/oder elektrochemisches Abatzen 



wo 98/37457 PCT/DE98/00519 

30 

des Metalls des Substrats unter Bildung von Fluidkanalen; 
e. Bilden von Kleb- und/oder Lotschichten; 

1 Obereinanderlegen der Substrate und eines die Fluidkanale verschlie- 
lienden AbschluB-Segments und Miteinanderverbinden der Substrate 
und des Abschluli-Segments durch Kleben und/oder L6ten. 

3. Herstellverfahren fur chemische Mikroreaktoren, umfassend mindestens ein 
Substrat mit Fluidkanalen sowie Zu- und Ableitungen fQr Fluide ohne Anwen- 
dung von Kunststoffabformverfahren mit folgenden Verfahrensschritten: 

a. Bilden von Fluidkanalstrukturen auf dem Substrat mittels einer 
Photoresist- oder einer Siebdrucklackschicht. so daB die Substratober- 

' flachen von der Schicht teilweise bedeckt werden; 

b. Abscheiden einer Metallschicht auf die freiliegenden Oberfiachen des 
Substrats; 

c. vollstandiges Entfernen der Photoresist- oder Siebdrucklackschicht; 

d. Bilden von Kleb- und/oder Lotschichten; 

e. Obereinanderlegen der Substrate und eines die Fluidkanale verschlie- 
Benden AbschluB-Segments und Miteinanderverbinden der Substrate 
und des Abschluli-Segments durch Kleben und/oder Loten. 

4. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, 
daB das Substrat in Verfahrensschritt a. mit einer Photoresistschicht be- 
schichtet, die Photoresistschicht mit einem positiven oder negativen Abbild 
der Fluidkanalstruktur belichtet und anschlieBend entwickelt wird. 

5. Verfahren nach einem der vorstehenden Anspruche, dadurch gekennzeich- 
net, daB ein Substrat mit Oberfiachen aus mindestens einem Metall, ausge- 
wahit aus der Gruppe, bestehend aus Stahl, Edelstahl, Kupfer, Nickel und 
Aluminium verwendet wird. 

6. Verfahren nach Anspruch 2. dadurch gekennzeichnet, daB in Verfahrens- 
schritt b. mindestens ein Metall, ausgewahit aus der Gruppe, bestehend aus 
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Zinn, Blei, Nickel, Kobalt, Wismut, Silber, Gold und einer Legierung dieser 
Metalle, stromlos und/oder elektrochemisch aufgetragen wird. 

7. Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, dali die Substrate 
5 durch VerlGten miteinander verbunden warden, indem die Zinn-, Blei-, 

Wismut- Oder die Legierungsschicht mit dem Metall unter Warmeeinwirkung 
verbunden wird. 

8. Verfahren nach einem der AnsprQche 6 oder 7, dadurch gekennzeichnet. 
10 daU in Verfahrensschritt b, auf eine Seite der Substrate eine Zinn- und auf die 

andere Seite der Substrate eine Wismutschicht aufgetragen wird und dalJ die 
Substrate derart aufeinandergelegt werden, daB die Zinn- und die Wismut- 
schichten ubereinanderliegen und anschlieUend miteinander verlotet werden. 

15 9. Verfahren nach einem der vorstehenden AnsprQche, dadurch gekennzeich- 
net, daB Durchgange in den Substraten gebildet werden. 

10. Verfahren nach einem der vorstehenden Anspruche, dadurch gekenn- 
zeichnet, da(J die Oberflachen der Fluidkanale nach dem Ubereinanderlegen 
20 und Miteinanderverbinden der Substrate durch mindestens ein Verfahren, 

ausgewahit aus der Gruppe, bestehend aus Metallabscheiden, Metallabatzen 
und Adsorbieren von chemischen Verbindungen oder von anderen chemi- 
schen Spezies, modifiziert werden. 

25 11. Verfahren nach Anspruch 10, dadurch gekennzeichnet, daB die Ober- 
flachen der Fluidkanale durch weiteres Abscheiden einer Palladium-, Plati.n-. 
Rhodium-, Iridium-, Ruthenium- Schicht und/oder einer Schicht von Legierun- 
gen dieser Metalle und/oder einer Nickel/Phosphor-Legierungsschicht als 
Korrosionsschicht oder zur Bildung katalytischer Oberflachen modifiziert wer- 

30 den. 

12. Verfahren nach einem der vorstehenden Anspruche, dadurch gekenn- 
zeichnet, daft Ventile und/oder andere Aktoren in den Reaktoren durch Auf- 
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tragen ferromagnetischer Metallschichten gebildet werden. 

13. Verfahren nach einem der vorstehenden Anspruche, dadurch gekenn- 
zeichnet, dali Sensoren zur Messung von Eigenschaften durchstromender 

5 Fluide und/oder elektrische Leitungen in den Reaktoren gebildet werden. 

14. Verfahren nach einem der vorstehenden Anspruche, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB elektrische Widerstandsheizungen und/oder Kuhlelemente in 
den Reaktoren gebildet werden. 

10 

15. Verfahren nach eineni der vorstehenden Anspruche, dadurch gekenn- 
zeichnet, da(J in einzelnen Lagen des aus mehreren Substraten bestehenden 
Mikroreaktors das Metall in begrenzten Bereichen durch Abatzen vollstandig 
entfernt wird, urn lichtdurchlassige Fenster zu bilden. 

15 

16. Chemischer Mikroreaktor mit Fluidkanalen in mindestens einer Ebene 
sowie Zu- und Ableitungen fur Fluide, bei dem die Fluidkanale durch einander 
gegenuberiiegende Seitenwande aus Metall und durch weitere, sich zwischen 
diesen Seitenwanden erstreckende Seitenwande aus Metall oder Kunststoff 

20 begrenzt sind, dadurch gekennzeichnet, daS die Ebenen untereinander 

und/oder mit einem offenliegende Fluidkanale verschlieSenden AbschluB-Seg- 
ment mittels geeigneter Lot- und/oder Klebschichten verbunden sind. 

17. Mikroreaktor nach Anspruch 16, dadurch gekennzeichnet, daS die Seiten- 
25 wande aus mindestens einem Metall, ausgewahit aus der Gruppe, bestehend 

aus Stahl, Edelstahl, Kupfer, Nickel und Aluminium, gebildet sind. 

18. Mikroreaktor nach einem der Anspruche 16 und 17. dadurch gekenn- 
zeichnet. daB als Lotschichten Metallegierungen. enthaltend Metalle, ausge- 

30 wahit aus der Gruppe, bestehend aus Zinn, Blei, Wismut, Antimon und Silber, 
enthalten sind. 

19. .Mikroreaktor. nach einem der Anspruche 16 bis 18. dadurch gekennzeich- 
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net, daB die Seitenwande mit funktionellen Schichten zur Katalyse und/oder 
zum Korrosionsschutz uberzogen sind. 

20. Verwendung des Mikroreaktors nach einem der Anspruche 16 bis 19 zur 
Hersteilung giftiger, instabiier oder explosiver chemischer Produkte, insbeson- 
dere von Chlorcyan, Phosgen. Ethylenoxid, Selenverbindungen, Mercaptanen, 
Methylchlorid, Methyijodid. Dimethyisulfat, Vinylchlorid und Phosphinen. 
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